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@ Verfahren zur Verfestigung von Zahnersatzmaterial 

Es wirdein VerfahrenzurVerfestigungvon Zahnersatzma- 
terial angegaben, bei dam eln«s oder mehrere anorganteche 
Salza von Metal! en bestehend a us Rubidium, CSsium und 
Kalium auf die Oberflache eines Schichtmaterials desZahn- 
ersatzmaterials, das gewonnen 1st durch Beschlchten und 
Bran nan eines an MetalfmateriaJ aufgeschmoJzenen, Leucit 
und Natrium enthaitenden Dentalporzellans auf der Oberfla- 
cha eines Dentallegierungssubstrats, aufgebracht und das 
erhaJtane Schichtmaterial bet Temperaturen von 390° c oder 
hoher, fedoch unterhalb das Schmebpunktes des betref- 
f enden anorganischens Salza? und der Deformationstempe- 
ratur des Schichtmeteriafe hfezebehandelt w(rd. Auf dlese 
Weise wird das Schichtmaterial lejcht und ausgiebfg verfe- 
stigt unter Baibehaltung von dessert Tranaluzenz und Farb- 
ton, ohne aire epezielle Vorrichtung verwenden zu mussen. 
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1 Paten tansprftche 

1. Verfahren zur Verfestigung von Zahnersatzroaterial, da- 
durch gekennzeichnet, da6 man 
5 - elnes oder mehrere anorganische Salze von Metallen 
bestehend aus Rubidium, Casium und Kalium auf die 
OberflSche eines Schichtmaterials des Zahnersatzmate- 
rials, das gewonnen ist durch Beschichten und Brennen 
eines an Metallmaterial aufgeschroolzenen,Leucit und 
10 Natrium enthaltenden Dentalporzellans auf der Ober- 

flSche eines Dentallegierungssubstrats, aufbringt und 
- das erhaltene Schichtmaterial bei Tenrperaturen von 
380 °C oder hBher, jedoch unterhalb des Schmelzpunktes 
des betref fenden anorganischen Salzes und der Deforma- 
15 tionstemperatur des Schichtmaterials hitzebehandelt. 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , da8 
man ein Dentallegierungssubstrats mit einem Warmeausdeh- 
nungskoeff izienten von 10 x 10~ 6 /°c bis 20 x 10" 6 /°C und 
ein auf der OberflSche dieses Dentallegierungssubstrats 
durch Beschichten und Brennen aufgebrachtes Schichtmate- 
rial mit einem WSrmeausdehnungskoeff izienten von 10 x 
10~ 6 £°C Jbls. 20 x 1 0^ 6 /°C_einsetzt. - 

25 3. Verfahren nach AnsprUchen 1 oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, dafl man die Hitzebehandlung des Zahnersatzmaterials 
5 Minuten bis 60 Minuten lang durchfiihrt. 

4. Verfestigtes Zahnersatzmaterial, dadurch gekennzeichnet, 
dafl es herstellbar ist, indern man 

30 

- eines oder mehrere anorganische Salze von Metallen 
bestehend aus Rubidium, CSsium und Kalium auf die 
OberflSche eines Schichtmaterials des Zahnersatzmate- 
rials, das gewonnen ist durch Beschichten und Brennen 
eines an Metallmaterial aufgeschmolzenen,Leucit und 

35 

Natrium enthaltenden Dentalporzellans auf der Ober- 
flache eines Dentallegierungssubstrats, aufbringt und 

- das erhaltene Schichtmaterial bei Temperaturen von 
380 °C oder hSher, jedoch unterhalb des Schmelzpunktes 
des betreffenden anorganischen Salzes und der Deforma- 
tionstemperatur des Schichtmaterials hitzebehandelt. 



2. 



20 



European Patent Attorneys 3435182 

.SL- 



Dr. M01]**£or* and Ptrtftar * POB 38010 * D-6000 M0nA«a 25 



Deutsdhe Patentanwalte 

Dr.W.Mttller-Borf* 
Dr. Paul Deufel 

DipL-Chenu DipL-WirtsA^Ing. 

Dr. Alfred Sdifin 

DipL-Chem, 

Werner Hertel 

DipL-Phys. 

Dietridi LewaM 

Dtpi.-Ing, 

Drying. Dieter Otto 

Dipl.-Ing. 

BriL Chartered Patent Agent 
B. David P. Wetters ' 

M. A- (Oxtm] Gh. Chem. M.R. & C 
D/Hd/tl - G 3376 



G-C DENTAL INDUSTRIAL, CORP. 
76-1, Hasunuma-cho, 
Itabashi-ku, Tokio, Japan 



Verfahren zur Verfestigung von Zahnersatzmaterial 



D-8OO0 Mthu&fiQ 2 
Isartorplate 0 



POB 2002 47 
D^dOOQ Mfindrcn 28 



Kabel; 
Muebopat 



Telofoa Telocopier Infotec 6400 B Telax 

089/221483-7 „ GH + IU (089) 229643 S-2428S 




3435182 



1 Beschreibung 

Die Erf indung betriff t das in den Patentansprtichen angegebe- 
ne Verfahren. 

5 

In der Zahnheilkunde werden verschiedene Zahnersatzmateria- 
lien zur Instandsetzung von LSchern und Liicken nach der 
medizinischen Behandlung eines Schadens in einem natiirlichen 
Zahn und dergleichen verwendet. So ist zum Beispiel ein 

10 Zahnersatzmaterial, das dadurch gewonnen ist, daB ein Zahn- 
legierungssubstrat als Abdeckformk6rper f der nach einer 
FormgieBmethode hergestellt ist, mit einem Dentalporzellan 
beschichtet und gebrannt wird, das bei 800 °C bis 1000 °C 
an Metallmaterial auf geschmolzen wird (das Zahnersatzmate- 

15 rial kann im foigenden als "an eine Metallkrone aufgeschmol- 
zenes Dentalporzellan" bezeichnet werden) , ist nicht nur 
chemisch stabil, sondern besitzt auch eine Transluzenz und 
einen Farbton, die mit einem natiirlichen Zahn gut tiberein- 
stimmen, so daS dieses Material bisher welt verbreitete 

20 Anwendung gefunden hat. 

Wird jedoch ein derartiges Zahnersatzmaterial im Mund des 
Patienten eingesetzt und f ixiert uiid "externen Kraften/ zum" " 
Beispiel durch Kauen und dergleichen, ausgesetzt, so bricht 

25 oftinals dessen Beschichtung. Zur L5sung dieses Problems wur- 
den verschiedene Versuche zur Ver minder ung der auf das-- 
Schichtraaterial ausgetlbten externen KrSfte unternominen in 
bezug auf spezielle Formgebung. Urn aber ein naturliches 
Geftlhl zu verleihen, wenn Zahnersatzmaterial in den Mund 

30 eingesetzt wird oder um dem asthetischen Gefilhl einer davon 
betroffenen Person Rechnung zu tragen, erweist es sich als 
wiinschenswert / die Festigkeit des das Sichtmaterial des 
Zahnersatzmaterial s aufbauenden Materials selbst zu verbes- 
sern, um dadurch die durch die externen Krafte verursachte 

35 Bruchgefahr zu verhindern, ohne die naturliche Form des 

Zahnersatzmaterial s zu beeintrSchtigen. Im Hinblick darauf 
wurden verschiedene Versuche bezuglich der Zusammensetzung 
des auf das Metallmaterial, aufgeschmolzenen un£ als 
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1 Kohmatcrial fiir das angegebene Schichtmaterial verwendeten 
Dentalporzellans unternommen, die jedoch noch nicht zu 
befriedigondcn Ergebnissen fuhrten. Wenn zum Beispiel ein 
Kristall oines hochreinen Alumlniuraoxids in einem auf 
5 Metalliaaterial aufgeschmolzenen Dentalporzellan enthalten 
1st, wird zwar die Festigkeit verbessert, gleichzeitig je- 
doch eine starke Trubung hervorgeruf en, wodurch der einem 
natiirlichen Zahn entsprechende Farbton verloren geht. Auf 
dem Gebiet der Zahnersatzbehandlung besteht daher nach wie 
10 vor ein Bedlirfnis nach einem Verfahren zur weitreichenden 
Verfestigung des Schichtmaterials des Zahnersatzmaterials 
unter Beibehaltung der Trans luzenz und des Farbtones wie 
in einem nattir lichen Zahn, ohne dafl man zu einer unnattir- 
lichen Formgebung Zuflucht nehmen muB. 



Um dem aufgezeigten BedUrfnis abzuhelfen, wurden ausftihr- 
liche Untersuchungen durchgef iihrt, die schliefllich zu der 
Erkenntnis ftihrten, daB dann, wenn nach der Bildung des 
Schichtmaterials dieses mit einem speziellen anorganischen 
2o Metallsalz versehen und danach bei einer speziellen Tempe- 
ratur erhitzt wird, das Schichtmaterial durch das anorgani- 
sche Salz im nicht-aufgeschmolzenen Zustand durchgreif end 
verfestigt werden kann. . 

25 Der Erfirx^ung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfah- 
ren zur Verfestigung von Zahnersatzmaterial zu schaffen, 
mit dessen Hilfe nach der Bildung eines Schichtmaterials 
fiir ein Zahnersatzmaterial das Schichtmaterial leicht und 
sicher ohne Anwendung einer speziellen Vorrichtung verfestigt 

3 g werden kann. 

Die Losung dieser Aufgabe erfolgt mit Hilfe des in den 
Patentanspruchen angegebenen Verfahrens. 

g5 Die beigefUgte Figur veranschaulicht die Erfindung und zeigt 
ein Hontgenbeugiingsdiagramm des mit Metallmaterial verschmol- 
zenen Dentalporzellans, das zur Herstellung des Schicht- 
materials des Zahnersatzmaterials dient und in den 
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1 Beispielen zum Einsatz gelangte. 

Beim erf indungsgemafi zu verf estigenden Zahnersatzmaterial 
handelt es sich um ein Zahnersatz- bzw. -reparaturmaterial , 
6 das aus einem an eine Metallkrone geschmolzenen Dental- 
porzellan besteht und durch Beschichten und Brcnnen eines 
Dentalporzellans, das an Metal lmaterial an der Oberflache 
eines Dental leg ierungs sub strats bei 800 °C bis 1000 °C 
geschmolzen ist, gewonnen wurde* Erf indungsgemaB kann die 

10 Verfestigung unabhangig von der Form des £ahnersatzmate- 
rials, das zum Beispiel als einzelne Krone, als Brticke und 
dergleichen vorliegen kann, bewirkt werden* Das eingesetzte 
Dentallegierungssubstrat hat demzufolge einen oberhalb der 
angegebenen Brenntemperatur liegenden Schmelzpunkt und 

IB besitzt in der Hegel einen Warmeausdehnungskoeff izienten 
von 10 x 10" 6 /°C bis 20 x 10" 6 /°C. Uni sicherzustellen, daB 
nicht nur das Schichtmaterial , welches durch Brennen des 
an Metallmaterial an der Oberflache des Dentallegierungs- 
sub strats auf geschmolzenen Dentalporzellans hergestellt 

20 1st, einen gewunschten Parbton hat, sondern daB auch das 
Dentallegierungssubstrat einen warmeausdehnungskoef f izien- 
ten besitzt, der praktisch gleich dem angegebenen, im 
"Bereich" von 10 x T0"" 6 7°C "bis" 20 x 10" 6 /°C liegenden - warme- 
ausdehnungskoef f izienten ist r um dadurch zu verhindern, daB 

25 das Schichtmaterial bricht aufgrund eines Unterschiedes im 
Warmeausdehnungskoef f izienten zwischen dem Dentallegierungs- 
substrat und dem Schichtmaterial wShrend des Erhitzens oder 
AbkUhlens, wird das an Metallmaterial auf geschmolzene Den- 
talporzellan in solcher Weise hergestellt, daB es eine 

30 spezielle Zusammensetzung aufweist und Leucit enthalt, wie 
im folgenden erlautert wird. 

Das an Metallmaterial auf geschmolzene Dentalporzellan ont- 
hait als Hauptrohmaterial Kalifeldspat oder ein Gemisch aus 
gg Kalifeldspat und Quarz und zu seiner Herstellung wird die- 
sem Rohmaterial ein Zusatzstoff wie K 2 0 ' Na 2 0, B 2°3' Li 2 0 ' 
BaO, usw* zugesetzt und das ganze sodann auf geschmolzen 
zur Bildung eines niedrig-schmelzenden Silicatglases , 
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1 worauf erneut zwei- oder dreimal bei niedrigercn Temperatu- 
ren hitzebehandelt wird, urn Leucit zu bilden. Leucit besitzt 
die Formel K 2 O.Al 2 0 3 .4Si0 2 und hat einen hohen Warmeausdeh- 
nungskoef fizient und wenn daher der Gehalt an Leucit ein- 
5 gestellt wird, kann der Warmeausdehnungskoef fizient des an 
Metallmaterial geschmolzenen Dentalporzellans an denjenigen 
des Dentallegierungssubstrats angepaflt werden. Da ferner 
der Leucit praktisch den gleichen Ref raktionsindex wie ein 
Glas besitzt, wird die Transluzenz oder Lichtdurchiassig- 
10 keit in keiner Weise gehindert, obwohl der Leucit in dem 
Glas gebildet wird. Der Leucit kann durch Auf schmelzen von 
Kalifeldspat erhalten werden* Wird das an Metall angeschmol- 
zene Dentalporzellan nur aus dem Hauptrohmaterial her- 
gestellt, so hat das erhaltene Porzellan einen hSheren 
15 Schmelzpunkt von etwa 1300 °C. Es wird daher ein Zusatz- 
stoff wie K 2 0, Na 2 0, B 2 0 3 , l»i 2 0# BaO, und dergleichen dem 
Hauptrohmaterial zuge£(lgt r das Gemlsch wird bei einer 
hohen Temperatur (1200 °C bis 1300 °C) gesintert zur Er- 
zielung eines nicht-kristallinen Pulvers und das nicht- 
20 kristalline Pulver wird sodann zwei- oder dreimal bei einer 
niedrigeren Tenperatur (700 °C bis 1000 °C) hitzebehandelt , 
urn dadurch das Leucit auszuf alien. Der Schmelzpunkt des am 
Metallmaterial auf geschmolzenen Dentalporzellans wird auf 
diese Weise so weit emiedrigt, daB es bei der oben an- 
25 gegebenen Brenntemperatur (800 °C bis 1000 *C) gebrannt 
werden kann. Durch die Hitzebehandlung nach der Zugabe des 
Zusatzestoffes in der angegebenen Weise kann der Warmeaus- 
dehnungskoef fizient des Schichtmaterials , das aus dem an 
Metallmaterial angeschroolzenen Dentalporzellans erhalten 
30 wurde, eingestellt werden. Insbesondere Na 2 0 ist ein wich- 
tiger Zusatzstoff zur Erzielung eines warmeausdehnungs- 
koef fizienten , der ftir das Dentallegierungssubstrat geeig- 
net ist. In der Kegel liegt Na 2 0 als Verunreinigung in 
Kalifeldspat vdr und demzufolge enthalt das an Metallmate- 
35 rial angeschmolzene Dentalporzellan im allgemeinen Na 2 0, 
selbst wenn Na 2 0 nicht speziell als Zusatzstoff zugegeben 
wurde . 




• 
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Das Zahnersatzmaterial, das ein Schichtmaterial enthalt, 
welches durch Beschichten und Brenhen eines Leucit und 
Natrium enthaltenden, an Metal lmaterial an der Oberflache 
eines Dentallegierungssubstrats aufgeschmolzenen Porzel- 
lans gewonnen wurde, wird erf indungsgemaB wie folgt ver- 
festigt. Eines Oder mehrere anorganische Salze von Metallen 
bestehend aus Rubidium, CSsium und Kalium (wobei das an- 
organische Salz im folgenden als "anorganisches Verfesti- 
gungs-Metallsalz" bezeichnet wird) , wird auf die Oberflache 
des Schichtmaterials des Zahnersatzmaterials aufgebracht, 
worauf das Schichtmaterial bei Temperaturen von 380 °C oder 
hfiher, jedoch unterhalb dem Schmelzpunkt des anorganischen 
Salzes und der Deformationstemperatur des Schichtmaterials 

(wobei es sich urn eine Temperatur handelt, bei der die Vis- 
1 4 5 

kositat 10 ' Poise betrSgt) , hitzebehandelt wird. Durch 
diese Hitzebehandlung erfolgt ein Ionenaustausch zwischen 
dem Natriumion in dem Schichtmaterial des Zahnersatzmate- 
rials (welches im folgenden einfach "Schichtmaterial" 
genannt wird) und dem Rubidiumion, Casiumion oder Kaliumion 
in dem anorganischen Verf est igungs-Metall salz, das auf das 
Schichtmaterial aufgebracht wurde. Die GrSBe des Natrium- 

o o 

ions betragt 1,9 AngstrOm (A) , wohingegen die GroBe des 



Kaiium-,- Rub±dium- bzw. Casiumions 2itt A, 2 r 96 A- bzw. 



3,38 A ausmacht, das heiBt, daB die letztgenannten Ionen 
grSBer sind als das Natriumion. Auf der Oberflache des 
Schichtmaterials wird daher aufgrund des Ionenaustausches 
eine Spannung erzeugt und die auf diese Weise erzeugte 
Spannung bleibt als eine Kompressions- oder Druckspannung 
erhalten, selbst nach dem Abktthlen des Schichtmaterials, 
wodurch die Verfestigung des Schichtmaterials, das heiBt, 
die Verfestigung des Zahnersatzmaterials, bewirkt wird. 
Obwohl auch ein Lithiumion dem Ionenaustausch mit dem 



Natriumion unterliegt, kann es, da es eine GroBe von 1,2 A 
besitzt und somit kleiner ist als das Natriumion, keine 
Druckspannung hervorrufen. Das Lithiumion ist daher erf in- 
dungsgemaB nicht verwendbar. 



o 



a 



o 



Zur Durchfiihrung des Verfahrens der Erf indung wird die 
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1 Hitzebchandlung zur Ablagerung eines anorganischen Verfesti- 
gungs-Metallsalzes, welches ein einen derartigen Verfesti- 



gungseffekt bewirkcndes Ion enthalt, auf der OberflMche 
eines Schichtmaterials bei einer Tentperatur von 380 °C 
^> oOl^x \v§Yier ^uxchgeHihrt, wobei ein Ionenaustausch weit- 
gehend bewirkt werden kann durch die Hitzebehandlung bei 
einer Tenperatur, die niedriger ist als der Schmelzpunkt 
des anorganischen Verf estigungs-Metallsalzes , das heiflt, 
im nicht-auf geschmolzenen Zustand desselben. Zur DurchfUh- 
10 rung des erf indungsgemaBen Verfahrens ist eine organische 
Verbindung als Verbindung, die ein einen derartigen Ver- 
festigungseffekt bewirkendes Ion enthSlt, nicht verwendbar, 
da sich eine derartige Verbindung of f ensichtlich bei Tempe- 
raturen von 380 °C oder hSher zersetzen wtlrde. 

15 

Bei dem zur Durchfiihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
verwendbaren anorganischen Verfestigungs-Metallsalz handelt 
es sigh daher urn ein anorganisches Salz von Rubidium, 
CSsium oder Kalium, welches einen Schmelzpunkt von 380 °C 

20 oder hOher hat. Typischegeeignete derartige Salze sind zum 
Beispiel Rubidiumcarbonat (F. = 8 37 °C) # Rubidiumchlorid 
{F. = 717 °C), CSsiumchlorid (F. = 645 °C) , Kaliumcarbonat 
(F, = 891 °C) , und Kaliumchlorid (F. = 776 °C) . Verwendbar 
sind ferner auch Rubidiumsulfat <F. = 1060 °C) , CSsiumsul- 

35 fat (F. = 1010 °C) , Kaliumsulfat (F. = 1069 °C) , Kalium- 
tert.-phosphat (F. 1340 °C) und Kaliumpyrophosphat (F. « 
1100 °C) . Die erf indungsgemaB verwendbaren anorganischen 
Verf est igungs-Metallsalze sind jedoch nicht auf die an- 
gegebenen Beispiele fitr anorganische Salze beschrSnkt. Fer- 

3Q ner kann ein derartiges anorganisches Verf estigungs-Metall- 
salz entweder fur sich allein oder als Gemisch aus zwei 
oder mehreren derartigen Salzen zum Einsatz gelangen. 

Zur Aufbringung des anorganischen Verf estigungs-Metallsal- 
3 5 zes auf das Schichtmaterial des Zahnersatzmaterials wird 

das anorganische Verfestigungs-Metallsalz in einer Beschich- 
tungslosung wie Wasser Oder einem 51 gelost oder disper- 
giert, worauf gewdnschtenf alls eine kleine Menge eines 
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1 organischen Bindemittels als Hilf smittel zur FSrderung der 
Ablagerung zugegeben wird unter Bildung einer Losung Oder 
Auf schlSromung (so werden zum Beispiel 90 g Kalium-tert.- 
phosphat in 100 ml Wasser geldst and 1 g Gummi arabicum 

5 wird auBerdem zugesetzt) , und die erhaltene Losung oder 

Auf schl&mmung wird auf das Schichtmaterial in einer Trocken- 
schichtstMrke von 2 bis 5 mm aufgespruht oder anderweitig 
aufgebracht r worauf das erhaltene Schichtmaterial vorerhitzt 
wird, um es in solcher Weise zu trocknen, daB die auf- 
10 gebrachte Fliissigkeit kein rasches Sieden oder dergleichen 
wahrend der die Verfestigung bewirkenden Hitzebehandlung 
verursacht. 

Das durch Ablagerung des anorganischen Verfestigungs-Metall- 

15 salzes auf dem Schichtmaterial gewonnene Zahnersatzinaterial 
wird bei Temperatur en von 380 °C oder dariiber hitzebehan- 
delt* Beztiglich der Hitzebehandlungstemperatur 1st festzu- 
stellen, daB ein grSBerer Effekt bei Erhdhung der Tempera - 
tur erzielt wird, wenn die Temperatur niedriger 1st als 

20 der Schmelzpunkt des anorganischen Verf estigungs-Metall- 
salzes. Andererseits wird dann, wenn die Temperatur hoher 
1st als die Deformations- oder For manderungs temperatur des 
Schichtmateriais, das durch Brennen - des "an Metalimaterial 
geschmolzenen Dentalporzellans gebildet ist, eine Kompres- 

25 sions- Oder Druckspannung auf der Oberflache des Schicht- 
materiais nicht erzeugt, obwohl der Ionenaustausch durch 
die Hitzebehandlung stattfindet, oder trotz der Ausbildung 
einer gewissen, wenn auch abgeschwachten Druckspannung ist 
diese so gering, daB die angestrebte Verfestigung nicht in 

30 ausreichendem MaBe erzielt werden kann. Die angewandte 

Hitzebehandlungstemperatur betragt daher 380 °C oder mehr, 
ist jedoch niedriger als der Schmelzpunkt des anorganischen 
Verf estigungs-Metallsalzes und die Def ormationstemperatur 
des Schichtmateriais . Die Hitzebehandlungszeit ist in der 

35 Regel ausreichend innerhalb des Bereiches von 5 Minuten bis 
60 Minuten, jedoch erweist sich auch eine langerc Zeitspan- 
ne als 60 Minuten als akzeptabel. Als Apparatur fur die 
Hitzebehandlung ist keine -spezielle Vorrichtung erforderlich 



• 
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l und eln elektrischer Ofen r wie er von Zahntechnikem Ublicher- 
weise verwendet wird, ist verwendbar. 

Das wie angegeben behandelte Schichtmaterial wird durch 
5 Abktihlen f ertiggestellt und gewtinschtenf alls mlt Nasser 

Oder anderweitig gewaschen. Auf diese Weise wird erfindungs- 
gemaB ein verfestigtes Schichtmaterial gewonnen. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren ermoglicht eine weitgehende 

10 Verfestigung eines Schichtmaterial s durch Aufbringen auf 
dasselbe eines anorganischen Verf estigungs-Metallsalzes , 
das Rubidium, CSsium Oder Kalium enthalt, und einen Schmelz- 
punkt von 380 °C Oder hoher besitzt, und durch anschlies- 
sende Hitzebehandlung des Schichtmaterials bei Temperaturen 

15 von 380 °C oder hoher, jedoch zumindest niedriger als dem 
Schmelzpunkt des anorganischen Verf estigungs-Metallsalzes , 
um auf diese Weise einen Ionenaustausch des anorganischen 
Verf estigungs-Metallsalzes mit Natriumionen des Schicht- 
materials ira nicht-aufgeschmolzenen Zustand des anorgani- 

20 schen Metallsalzes zu bewirken. Als vorteilhaft erweist 

sich ferner, dafl das auf diese Weise erhaltene verfestigte 
Schichtmaterial daran gehindert wird, daB das aufgebrachte 
anorganische Verfestigungs-Metallsalz vom Schichtmaterial 
beim Auf schmelzen und Verf Itissigen abfSllt oder f ortbewegt wird , 

25 und selbst eine geringe Menge an angewandtem anorganischem 
Verfestigungs-Metallsalz tragt in wirksamer Weise zum 
Ionenaustausch bei, wodurch die Verwendung eines anorgani- 
schen Verfestigungs-Metallsalzes mit guter Effizienz ermog- 
licht wird. Ein weiterer Vorteil liegt darin begrtindet, daB 

3 q das erf indungsgemSBe Verfahren durch einfache Hitzebehand- 
lung nach der Ablagerung durch Bespruhen oder Beschichten 
durchflihrbar 1st, ohne daB es notwendig 1st, eine spezielle 
Vorrichtung zu verwenden. 

35 Die folgenden Beispiele und Vergleichsbeispiele erlSutern 

die Erfindung im Zusammenhang mit der beigefugten Zeichnung. 



Damit das in den Beispielon und Vergleichsbeispielen 
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1 eingesetzte Schichtmaterial fur Kompressions- und Biege- 

tests brauchbar 1st, wurde ein Prufling mit einer Ausgestal- 
tung, die sich far diese Testraethoden eignet, hergestellt 
durch Brennen eines am Metallmaterial angeschmolzenen Den- 

5 talporzellans ohne Verwendung eines Dentallegierungssub- 
strats ( dieser Priifling wird der Einfachheit halber im fol- 
genden als "Schichtmaterial" bezeichnet) . 



10 



15 



20 



Das verwendete, am Metallmaterial angeschmolzene Dental - 
porzellan enthielt Leucit (Gehalt; 30 Gew.-%) , wie das der 
beigefiigten Figur zu entnehmende Verhaltnis Intensitat/ 
Beugungswinkel zeigt, hatte einen Warmeausdehnungskoef f izien 
ten von 13 x 10~ 6 /°C und eine Deformationstemperatur von 
580 °C, und wies die folgende chemische Zusammensetzung auf : 



Si0 2 

A1 2 0 3 

K 2 0 

Na 2° 
B 2 0 4 

andere Komponenten 



62 Gewichtsprozent (Gew„-%) 
17 
10 

6 

4 

1 



Das an Metallmaterial aufgeschmolzene Dentalporzellan" wurde 
mit Wasser gemischt unter Bildung einer Auf schlamraung. Die 

25 Aufschlammung wurde sodann in eine Pormschablone zur Form- 
gebung eingeftillt und bei etwa 920 °C gebrannt, worauf durch 
entsprechende Korrektur eine vorbestimmte Ausgestaltung 
geschaffen wurde. Das erhaltene Material wurde ferner bei 
940 °C gebrannt/ urn ein Schichtmaterial mit einer Trans- 

30 luzenz und einem Farbton wie in einem natiirlichen Zahn zu 
erhalten. Das dabei gebildete Material wurde in den Beispie- 
len und Vergleichsbeispielen eingesetzt. Auf dieses Schicht- 
material wurde ein Aufschlammungsgemisch aus einem anorgani- 
schen Verf estigungs-Metallsalz und einem pflanzlichen 51 

35 aufgebracht, anschlieSend wurde vorerhitzt, urn das pflanz- 
liche 01 zu verf luchtigen und dadurch wurde oin Schicht- 
material erzielt, in dem das anorganische Verfcstigungs- 
Metallsalz in einer Dicke von etwa 5 mm abgclaqcrt war. 



• 
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1 Danach wurdc eine Hitzebehandlung unter den angegebenen 

Bedingungen durchgef iihrt und das uberschiissige anorganische 
Verfestigungs-Metallsalz wurde durch Waschen mit Wasser 
entfernt. Auf diese Weise wurde ein verfestigtes Schicht- 

5 material gemSB dexa erf indungsgemSBen Verfahren erhalten. 

Das wie angegeben gewonnene verfestigte Schichtmaterial 
wurde einem Kompressionstest und einem Biegetest unterwor- 
fen zur Feststellung der diametralen Zugf estigkeit und 
10 Biegef estigkeit, 

Beispiele 1 bis 8 

Auf das wie angegeben hergestellte saulenformige Schicht- 
15 material, dessen Durchmesser 8 ram und dessen Dicke 4 mm 
betrug, wurde jeweils ein (aus Tabelle I ersichtliches) 
anorganisches Verfestigungs-Metallsalz entweder fur sich 
allein Oder im Gemisch mit einem anderen (vergleiche Bei- 
spiel 6) aufgebracht und die Hitzebehandlung wurde unter 
20 den in Tabelle I angegebenen Bedingungen durchgef iihrt. 

Das saulenformige verfestigte Schichtmaterial wurde in eine 
Kompressionstestvorrichtung eingesetzt und in einer Hate 
von 1 mm/min zur Durchmesser richtung komprimiert, bis es 
25 gebrochen war* Die beira Bruch angewandte Belastung wurde 
gemessen und die diametrale Zugf estigkeit wurde nach fol- 
gender Gleichung berechnet: 

Diametral-Zugf estigkeit = 2P/(TT / . d . 1) 

30 

worin bedeuten: 

p = die beim Bruch angewandte Belastung; 
d = der Durchmesser des Schichtmaterials; 
1 = die Dicke des Schichtmaterials; und 
35 If = die Kreiszahl bzw. Kreiskonstante. 



Das angegebene Verfahren zur Messung der diametralen Zug- 
festigkeit ist eine weitverbreitete Methode zur Messung 
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der Festigkeit von sprSden Materialmen, zum Beispiel Glas, 
Keramikmaterialien, Beton und dergleichen, die eine hohe 
Festigkeit gegen die Kompressionskraf t , jedoch nur eine 
geringe Festigkeit gegen die Zugkraft aufweisen. Die dabei 
erhaltenen Ergebnisse sind in der unten angegebenen Tabel- 
le I ebenfalls aufgefiihrt. Im verfestigten Schichtmaterial, 
das in jedem der Beispiele erhalten wurde, wurden die Trans- 
luzenz und der Farbton des Schichtinaterials (wie sie vor 
der Verf estigungsbehandlung vor lag en) , welche denjenigen 
eines nattirlichen Zahnes entsprachen, selbst nach der Ver- 
f estigungsbehandlung vSllig beibehalten. 

Vergleichsbeispiel 1 

Die diametrale Zugf estigkeit des gleichen Schichtmaterials 
wie im Beispiel 1, das jedoch keinerlei Behandlung unter- 
worfen wurde, wurde geraessen und die erhaltenen Ergebnisse 
sind in Tabelle I aufgeftihrt. 

Vergleichsbeispiele 2 und 3 

Schichtmaterialien wurden in gleicher Weise wie in Beispiel 
1 hergestellt, jedoch init der Ausnahme, daB die Hitzebehand- 
lung 5 Minuten lang bei 600 °C (Vergleichsbeispiel 2} bzw. 
bei 300 °C (Vergleichsbeispiel 3) durchgefiihrt wurde* Die 
diametrale Zugf estigkeit der Prtif linge wurde gemessen und 
die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle I aufgefuhrt. 

Vergleichsbeispiele 4 und 5 

Schichtmaterialien wurden in gleicher Weise wie im Beispiel 
1 hergestellt, jedoch mit der Ausnahme, daB das erfindungs- 
g email eingesetzte anorganische Verf est igungs-Metallsalz 
durch Lithiumcarbonat (Vergleichsbeispiel 4) bzw- durch 
Lithium-tert *-phosphat (Vergleichsbeispiel 5) ersetzt wurde* 
Die diametrale Zugf estigkeit der Prliflinge wurde gemessen 
und die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle T aufgefuhrt. 
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1 . Tabelle I 

Anorganisches Hitzebehandlungs- diametrale 
Verf estigungs- Temperatur Zeit Zugf estigkeit 
Metallsalz (°C) (mln) (kg/cm 2 ) 

5 

Bsp. 1 Rubidiumsulfat 500 5 840 

Bsp. 2 Rub idiumcar bona t 500 5 930 

Bsp. 3 Casiumsulfat 500 5 800 

Bsp. 4 Kaliumsulfat 500 5 750 

XO Bsp, 5 Kaliumcarbonat 500 5 750 

Bsp. 6 Rubidiumsulfat 500 5 790 

(50 Gew.-%) + 
Casiumsulf at 
(50 Gew.-%) 



15 



20 



25 



Bsp. 7 Kalium-tert.- 400 5 810 

phosphat 

Bsp. 8 Kalium-tert.- 500 5 900 

phosphat 

Vergl. - 530 

Bsp. 1 

Vergl. Kalium-tert-- 600 5 650 

Bsp. 2 phosphat 

Vergl. Kalium-tert.- 300 5 600 

Bsp. 3 phosphat 

Vergl. Lithiumcarbonat 500 5 490 

Bsp. 4 

Vergl. Lithium- tert 500 5 540 

Bsp . 5 phosphat 



Wie Tabelle I bei einem Vergleich zwischen Beispielen 1 bis 
8 und Vergleichsbeispiel 1 zeigt, 1st die Festigkeit der 
erf indungsgemMB behandelten Schichtmaterialien stark erhfiht 

30 im Vergleich zu einem Schichtmaterial, das keinerlei Ver- 
f estigungsbehandlung unterworfen wurde. Ein derartiger vor- 
teilhafter Effekt kann nicht nur durch Einsatz eines einzi~ 
gen anorganischen Verf estigungs-Metallsalzes, sondern auch 
durch die kombinierte Verwendung zweier oder mehrerer der- 

35 artiger Salze {vergleiche Beispiel 6) erzielt werden. Per- 
ner ist ersichtlich, daB dann, wenn ein anorganisches 
Lithiumsalz aufgebracht und die Hitzebehandlung wie in 
den Vergleichsbeispielen 4- und 5 durchgefuhrt wurde/ die 
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Pestigkeit der Schichtiaaterialiexi (iberhaupt nicht verbes- 
sert wurde, wie ein Vergleich mit dem Schichtmaterial, das 
wie im Vergleichsbeispiel 1 keinerlei Behandlung unterwor- 
fen worden war, zeigt. Daraus ergibt sich, daB zur Verbes- 
serung der Festigkeit des Schichttaaterials der Einsatz ei- 
nes anorganischen Salzes von Rubidium, Casium oder Kalium 
erf indungswe sent lich ist. 



Ein Vergieich der Beispiele 7 und 8 und des Vergleichsbei- 
10 spiels 1 sowie der Vergleichsbeispiele 2 und 3 zeigt femer, 
da6 dann, wenn die Hit zebehandlungs temper a tur hoher als 
580 °C, bei der es sich um die Def ormationstemperatur des 
Schichtmaterials {das heiflt, des an Metallmaterial auf- 
geschmolzenen Dentalporzellans) handelt, Oder niedriger 
15 als 380 °C ist, der Grad der Verbesserung gering und unzu- 
reichend zur Erzielung der angestrebten Verfestigung ist, 
obwohl im Vergleich zu Vergleichsbeispiel 1 , in dem keiner- 
lei Behandlung erfolgte, die Festigkeit aller Schlchtmate- 
rialien verbessert war. Um daher die Festigkeit des Schicht- 
20 materials hochgradig zu verbessern, muft die Hit zebehandlungs 
temperatur 380 °C Oder mehr betragen, jedoch niedriger sein 
als die Def ormationstemperatur des Schichtmaterials. 



Beispiele 9 bis 11 

25 

Ein rechtwinkliges, in Form von paralleled Rohren ausgestal- 
tetes Schichtmaterial mit einer L&nge von 25 mm, einer Brei- 
te von 7 mm und einer Dicke von 3 mm, wurde in der oben 
angegebenen Weise hergestellt. Auf dieses Schichtmaterial 
30 wurde Kalium~tert„-phosphat als anorganisches Verfestigungs- 
Metallsalz aufgebracht und das erhaltene Schichtmaterial 
wurde bei 500 °C wShrend 5 Minuten, 10 Minuten bzw. 20 Minu- 
ten hitzebehandelt . 



35 Das erhaltene verfestigte rechtwinklige , in Form von paral- 
lelen Rbhren ausgestaltete Schichtmaterial wurde einem 
Biegetest unterworfen mit Hilfe einer Dreipunkt-Biege- 
beanspruchung bei einer Spannweite von 20 mm. Der Biegetest 
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1 wurde durchgeftthrt durch ErhOhung der Belastung bis zust 
Bruch des Schichtmaterials. Die beim Brucb angewandte 
Belastung wurde geraessen und die Biegef estigkeit wurde 
nach folgender Gleichung berechnet: 

5 

Biegef estigkeit = 3P-L/(2b*d 2 ) 
worin bedeuten: 

P = die beiin Bruch angewandte Belastung; 
10 L = die Spannweite? 
b = die Breite; und 
d - die Dicke. 



16 



25 



Die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle II aufgeftihrt, 
Vergleichsbeispiel 6 



Das gleiche Schichtmaterial, das in Beispiel 9 verwendet 
wurde, das jedoch keinerlei Behandlung unterworfen worden 
20 war, wurde in gleicher Weise wie im Beispiel 9 einem Biege- 
test unterworfen. Die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabel- 
le II ebenfalls aufgefuhrt. 



Tabelle II 



Hitzebehandlungs- Biegef estigkeit 
zeit (min) (kg/cm 2 ) 



Bsp. 9 5 1600 

Bsp. 10 10 1720 

30 Bsp. 11 20 1600 

Vergl.Bsp. 6 - 1130 

Wie Tabelle II zeigt, variiert der Verfestigungsef f ekt des 
Schichtmaterials geringfiigig in Abhangigkeit von der Hitze 
35 behandlungszeit. Eine 10-miniitige Hitzebehandlung filhrt 

zwar zu einer maximalen Biegef estigkeit , doch zelgen alle - 
Beispiele einen starken Anstieg der Biegef estigkeit bei 
470 kg/cm* oder mehr im Vergleich zum Vergleichsbeispiel 6 
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1 bei dem keinerlei Behandlung erfolgte, Bs erweist sich da- 
her als nicht erforderlich r die Hitzebehandlungszeit genau 
zu steuern und in der Praxis kann eine geeignete Hitze- 
behandlungszeit innerhalb eines breiten Bereiches angewandt 

5 werden bei Ber ticks ichtigung der entsprechenden Gestalt, 
GrOBe oder dergleichen des Zahnersatzmaterials. 

Durch das erf indungsgemSBe Verfahren wird somit in vorteil- 
haf ter und ausreichender Weise eine Verfestigung eines 

10 Schichtmaterials von Zahnersatzraaterial erzielt unter Bei- 
behaitung von dessen Transluzenz und Farbton, indem ein 
anorganisches Verf estigungs-Metallsalz mit einem Schmelz- 
punkt von 380 °C oder hoher auf dem Schichtmaterial ab- 
gelagert und im Schichtmaterial iia nicht-aufgeschmolzenen 

15 Zustand einem lonenaustausch unterworfen wird/ ohne Anwen- 
dung einer Spezialvorrichtung, Die Erf indung trSgt somit 
hochgradig zur erfolgreichen Zahnbehandlung bei, wobei 
dem Pachmann aufgrund der detaillierten Erlauterungen 
spezieller Ausfuhrungsf ormen zahlreiche Modif ikationen 

20 im Rahmen der Erf indung gelaufig sind. 



25 
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